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Pigmi into auf iter Paals von Si(V ln^> SlOa-Plittchen 

Die vorllegende Eifimjung betrifft Pigmente auf der BasTs von SiO^ bzw. SlOrPI&tt^n, die 
eine Schlcht enthalten, |jla dunch KaWnleren von TlOa/SlO, (0,95 s y < 1 .8) erhalten wird. 
5 sowie deren Venwenduiig In Farben, Texbljen, TTntenslrahldruok, Kcsmetlka, Ladcen. Kunsl- 
stoffen, DrucKfariaen, In plasuren fQr Keramtken und Gjaser und im Sfohertieltsdrucic 

Die bsKannten Titandioadredulctlonsp^mente jbaslqren auf der Verwendung vqn Glimmer 
QderTitandioxid-Pidttcrien ate Basissubstrat. OasTitandioxid win:! auf den beschichteten 

10 Oder unbeschlchteten pLlssubstraten aufgefaijt und nachfolgend zu Titansuboidden redu- 
zlert Ate RecMdionsniitlsl warden in der Regel gasfomiige ReduWonsmfttel wie Waeserstoff 
Oder Ammoniak oder M^talle, wte z. B. Sir^ium oder Titan, venvendet 
Au8 der US-A-^948,6d-j fst ein Verfahren zur Heretellung besonders bfaustlchiger Pert- 
glanzpfgmente dutch R^duldlon von mltHtandioxid beeohlcftteten Qllmmeipigmentan mlt 

1S AmmonlaK bef Temparakiron von 760 bis a50"C bekannL 

In der JP H4-20031 wircSeln Verfohren zur Herslellung eines faibigon GRmmerplgmente 
duich Mtechen einea mffiTitandioxid beachlchteten Qllmmeipfgmante mit Titan und Redukti* 
on der erbaltenen Mischting im Vakuym bei 500 bis 1000<^ beschriebep. 
Aus der DE-A-1961B56S tot e|n TItandloxIdredulctlonepigment bekannt. das aus Tftandloxld, 

20 Tltansuboxiden upd geg jbenenNIs elnem weiteren Metalldtoidd oder Titanojddnitrlt bestsht 
Dieses Pigment wird erti »Ken dureh Veifestigung einerwasailgen Lfieung einer thermlsch 
hydrolyi^erbaren Trtanve rbindung auf elnem endlosen Band. Abiasung der entstandonen 
SchlcM, Beschichtung ddr erhaRenen Titandioxidpiattchen Im Nassverf^hren mlt weiterem 
Titandioxld. T^oOltnung u nd gegebenenfalts Kalzlntoren und Behandlung in einer nioht oxldle- 

25 renden Qasatmosphare. 

Nachteil der bekannten f figmente istjedooh, dase eie ein zu gerjnges Dectcvemidgen 
und/oder iceinan Farbflop aufweisen. 

mn hocligianzendes plat cfienfflrmiges TItanredulctlonsplgmant auf Basis von SlOz-Piattehen 
wird in DE-A-198 43 014 beschrleben. Das "ntanreduKtionsplgnnent wird erhalten, Indem man 
30 mlt TlOa und gegebenenkils mindestens elnem weiteren jvietalloxjcl beschlchtete SiOr 

Piattctien in einem Veriiiltnis van 100 : 1 bis S : 1 mlt mindestens elnem festen Reduldlons- 
mlttei misdht, und die n/llthungen In oiner nlchtoxidleranden Qasatmosphare bel einer Tem- 
peratur von mehr ais 6001*0 kala'nlert 

35 Es wuTtle nun QbenaschendenMefae gefunden, dass man audi zu Pigmenten auf Basis von 
SlOjr bzw. SlOa-Plattohei i mit hohem QIan? und paibflop Kommt, wenn man mlt TiOg b&> 
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schichtete SiO/<Piattch^n mit 0,95 £ y < 1 ,8, vorzugsweise mit 1.1 < y < 1 ,5, zundchst in ei- 
ner nichtoxidierenden G asatmosphara bei einer Temperatur von mehr als 600 katsdnlert 
und g^dbenenfalls anslchlidssend be| elner Temperatur von mohr als 200*C, vorziigswalse 
von mehr a|s 400*C und inebesondere SOO^IOOO'C, mtt Luft odar efnem anderen sauerstoff- 
haitigen Gas behandelL 

Did vorliegendo Erflndu^ betrifft folgUch Pfgmente auf Basis von SiOy- bzw. SiOrPldttchen, 
umfassend 

(a) eine Substratscliicht aus SiOy bzw. SiOa, 

(jo) eins Zwlschensdiicrjt, die chirch t^lzinieren von TiO^SiOj, mit 0.95 £ y < 1 ,8 erhaiten 

wird, und 
(o) eins TiOs-Schlcht. . 

Die Erfindung betrifft Pidmente. deren Teilchen im allgemeinen eine Lange von 2 |iin bis 
5 mmi Breite von 2 pm t is 2 mm und Diclce von 20 nm bis l ,5 pm sowie einem Verhaitnis 
Ubige zu Diclte von minpesteps 2 : l aufweisen. wobel die Teilchen einsn Kem aus SiOy 
b2Mr. Si02 mit zwe! im w^senWchen parailelen Rachen. deren Abstand die IcOizeste Adise 
des Kernes 1st, und eindauf die paranelen Richen. vorzugsweise die ganze Oberfiache des 
Kerns aufgebrachte TiojrSohicht aufweisen, wobei zwischen dem SlOa-SUbstrat und der 
TKVSchicht eine Zwiscjienschicht angeordnet Ist, die durch Kalzinleren von TiOz/SiOy mit 
0,95 ^ y < 1 ,8 erhaiten viffd. Die Pigments konnen suf der Ti^^hicht gegebenepfalis wel- 
tere Schiohten aufweiseh. 

Die Diclce der SiOg^chi|:ht llegt im allgemeinen zwischen 20 und 1000 nm, voizugswe^e 
zwischen 50 und 500 nr^, diejenige derTiOe^Schicht im allgemeinen zwisohen 1 und 100 
nm, vorzugsweise zwisojieh 5 und 50 nm- 

Gegenstand der Erflndufig ist ebenfalls die Venwendung der erfindungsgemassen Pigmente 
in Farben. Textllien, Tint^nstirahldruciC) Kosmetika. Druckforben* Kunststoffen, Laoken. IfM- 
besondere Im Autolack, (n Giaauren fOr Keramiken und QIaser und im Sicherhettsdruc^ 
Die Pigmente auf Basis Iron SiOyrPlittohen werden erhaiten. Indem man mit TI02 
beschichtste 8i(VPiatic|)en mit 0.95 sy < 1,8, voizugswelsa mit 1,1< y < 1.5, in einer 
nichtoxidiereridBn Gasafjnosphare bei einer Temperatur von mehr als 600 "C, vorzugsweise 
im Berefch von 700 bis ijloo fQr mehr als 10 Minuten. bevorzugt fQr 15 bis 120 l^lnuten, 
Halzinlart Die Pigments ^uf Basis der SiOyPiattchen kSnnen anschiiessend bei einer 
Temperatur von mehr ai^ 200*C, vorzugsweise von mehr als 400*C und insbssondere 5O0- 
1000*0. mK Luft Oder eli^m anderen sauerstofflialtigen Gas In die Pigmente auf Baste der 
SiOa^Plittdien umgewar|delt werden. 

Die mitjic^ besohiohtetin SiO^Plattchen konnen grundsatzlich mitteis einem Verfehren er- 
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hatten warden, das die f )lgenden Sehrftte umfasst (EP 0 240 57 49): 
a) Aufdampfen einer TK^Schicht auf einen Trager, 1 
|>) Aufdampfen einsr SiCVSchicht auf die In Schiitt a) erhaftenene Ti^-Schicht und 
c) Aufdampfen einer TlOz'Schicht auf die in Schritt b) erhaltenene SiOy^ichf. 
Vorzugsweise wird vor Schritt a) ein Trennmittel auf den Trager zur Erzeugung efi^erTrenn- 
mftlBfechicht aufgedampn. die das Ablosen der Flakes vom Trager erielchtert 

B^orzugt werden jedoJh zunichst, wle nachstehend beachrietrani SiCVFIaices h|rge8tellt, 
die anscfiliessend nasscliamlech mil TiO^ beschiohtet werden. 

Die piattchenfSrmigen slcv-Substrate bzw. die planparalleien K&rper aus SiOy, mr 0,95 £ y < 
1,8, vorzugsweise mit Itll < y < 1.5. Kfinnen mitteis einem Verfatiren ertialten weiKjen. das 
die fOigenden Sclirltte uijifasst (sieha EP0240S649); 



irenmnittel- 



a) Aufdampfen eines) Trennmittels auf eInen TrSger zur Erzeugung einer 

eclii^t i 

b) Aufdampfen einer SiOy^Scbicbt auf die Trennmittelst^Idn. 

c) l.5sen der Trennmlttelschicht in eInem L^ungsmittel. 

d) Abtrennen dee SicL vom L5sungsmittel. 



20 Oie SiOy-Schicht in Schrjtt b) wird voizugswelsa aus einem Verdampfer aufgedarapft. in wei- 



chem eine BescMolaing 
davon.vorliegt 



umfassend ^ Qemlsdi aus 81 und SiOg, SiOy sowie Gemischen 



Dun^h das voistehend {enannte Verfahren sind SKV^ubslrate (bzw. SK^ub itrate) ver- 
fOgbar, die im Vergieioh zu natQrIiohen Gllmmerpiattdien, abar aMcfi im Nassver sdiren her- 
gestellten Hfittcfien, M e RanparalielRat und definierte DfcKe im Bereich von ± 
zugt±5%derdurch8ciinitt|iotienDlclceaufVveisen. J 
Bai dem SiOy«Sub8tFat l^ann es slcii grundsfttzjioh auch um e|n Substrat mit ein ^r Sohloht- 
stnilctur SiCVmetaWscii |«f|e1<tierende8 Material, bevoizugt ein MetaR mft einen Schmelz^ 
punKt grosser a|s 1000 4d, w|e beispfejsweise Trtan/SIOy handeln. das erhalten \ rird. indem 
man auf das Trennmltt^ nacfieinander SiO^, metallisch r^elctierendes Materia| und SiO, 
aufdampft. I 



Die SlCV-Schicht wird erinatten. Indem ein voi^ugswelse stfichlometrisolies Oemi^sli aus fei- 
nem Silizium^ und Quahpulver {&0^ in einem Verdampfer. der beispielswe ise In DB 
4342574 CI und in U$-^-6,202,59i besoiirieben ist, auf melir ais 1300°C im He chvaKuum 



erhitzt wird. Das Reaktipn&produkt 1st Silteiummonon'dgafi, das unter Vakuum dlrakt auf cten 
vorbeilaufenden Trage^r gelenkt und dort als SiO kondenslert wird. Aueh nl^t- 
sta^iometrlsche Gemi|Che K^nnen vemsndet werden. Im Verdampfer liegt aine Baacht- 
cKuna, umfassend ein Qemiseh aus Si und SiC^ SiOy, aowie Qemisf^en davon, vor. mbel 

5 die TeilchengrfiBe der r^itainander reagierenden Substanzen (Si und S(O^) zwecKmdSig Idef- 
ner als 0.3 mm ist DasiQewichtsveitiiltnfs von Si tu SiOa jiegt 2W8ckmSi3ig im Berei'ch von 
0,15:1 bis 0.75:1 (Qewidhtsteila), vorzugsweise liagft ein stachiometrisches Gemisch vor. Im 
Verdampfer vorhanden^ SIO^ verdampft dirakt si und SiOa reagieren bei ainer Temperatur 
von mehr als 1300*C zi4 Siliziummonoxlddampf. Das auf denr Tr^er l<ondensierte TVennmit- 

10 tel Kann ein Lacic, ein injorganlschan L5sungsmitteln Oder Wasser tdslicher. Im Valcuum ver- 
dampfbarer, organische^ Stoff, wie Antiiracen, Anthradiinpn, Acetamldophenol, Aceiylsali.- 
cylsdure. Camphersaur^anhydridi Benzlmidazol, Benzol-l,9,4-tr]oarbonsaure, Blphenyh2.2^ 
drcarbonaaure, BIs(4-hydn3xyphenyt)'^ulfon. Pihydroxyanthrachinon, Hydantoin. 3- 
Hydro:^enzoe$aure, s-Hydroxychinoiin-S^utfonsdure-monQhydrat. 4-liydraxyciJmarfn. 7- 

15 Hydroxycumarin, 3-Hyc(ro}^apiithalln-2<catfoonsaura, Isophttiaisaura. 4.4-IMethylen-bis-a- 
liydroxynaphthaHn-2-caitK}n8iure. Naphtiia{in-1,8'dicarbon&&ureanhydrId, Pbtliallmld und 
dessen KalhimaalZi plil^nolpfitlialain, Phenothiazin, Saccharin und aetne Salzen, Tatra- 
phenylmethan. Triphenj^ant Tdphenvlmelhanol Oder aine Miscliung aus mlndestens zwei 
dieser Stoffa, sain. Bajronoigt lat das Trennmfnal ein waasendeilohes, im Valcuum ver- 

I 

90 darnpfbaras. anorganiscties Saiz (siefia belspielswaisa DE 188 44 357), wie l^latriumchiorid, 
Kaiiumohlorid. Uthlumditorld. Natriumfluorid. K^umfluaHd, Utfiiumfluorld, Caldumfiuorid, 



i^triumaluminiumfiuorid 
3ew6hn(lch wird Schritti 



und Dfriatriunitetrabomt, 

o) bai ebiem Druolc durohgefQhrt, der hfiher als der DruoK fn den 



Sciiilttan a) und b) upd rf edriger als der Atmosphfirendrudc ist, 

25 Per bewegllche Trager vtelst vorzugswsise ein oder mehrere geschlossene Metailbdnder mit 
Oder ohna Polymer-^eelliichtung oder ein eder mehrers Polylmid- oder Polyethylenterepiv 
tiiaiatbSnder auf. Der beWegliche Tr^er Itann femer ein oder mefirere um eine Achaa rotle- 
rende Schefben, Zylindei; oder andere rotationssymmetilsche Kfirper aufweisen. 
Es kopnen mehrere Trer|nmlttel- und Siiizium-Suboxldachicliten auf den bewegllchen TrSger 

30 im Vakuum abwecfiseint) naehelnander aufgecjampft warden, bevor deren Entfernung durch 
Aufi&sen der Kondensfe^n Trannmittelschiohten smttfindet Die pianparailelen Kdrper aus 
SlOy, werden vom t5ser|iittel das Trennmitte|s vcrzugsweise durch Auswaschen und nacfi- 
folgendss RItrieren, Sed)mentieren. zantrtfugleren, Dekantieren oder Eindampfen getrennt. 
Die pianparailelen Kdrper aus Srliziumsuboxid kdnnen fernernaoh dem Auswaschen des im 

35 LjQsemittet antfiaitenen, ^elosten Trsnnmlttels zusammep mit dem Uosemlttel elngefrorep 
werden und naolifbtgendleinam Prozess der Qefriertrocknungunterzogen werden, wobef das 

* 
1 



p 



Uteemittel durch Sublin|ation unteitia|b cl9s Tn'pelpunktes abgetrennt wird unol das trooKene 
SirKdumsuboxid In Porni jvon einzelnen (^anparallelen Kfirpem zurQcKblaibL 
Das auf dem bewegllch^n Trager kondsnsierta Silizium-Suboxid entspricht der Pormel SiO, 
mft 0,95 s y < 1,8, voizjjgswetea mit 1,1 < y < 1,6, wobai y-Werte von wenfger als 1 durch 
einen sniziumQberschu^ Im Verdampfermatarlai erzlelt warden. Verdampftas SiO kondan- 
siert, auBer Im UltrahodWaKuum, bei technischan VaKua von einigen 10*^ Pa immer als SiC^ 
mit 1 £ y < 1.8, Insbesondere mil 1.1 < y < 1,5, da durch Ausgasung von Oberf lichen In 
Hoc)waIaiumapparature(i Immer noch Spuren von Waaserdampf vorhanden sind, vwelche mil 
dem reaKtlonefreudlgen $iO bei Verdampfungatemperatur reagieren. 
Im einzelnen warden atl eInen an den Verdampfem unter einem Valcuum von <0.5 Pa vor^ 
beilaufenden Trager. deir oin geschiossanes Metatlband sain kann, naoheinander ein Satz, 
zum Betepiel NaCI, gef^Igtvon einer Schicht aus Silla'umsuboxld (SlOy) aufgedampft. Die 
aufgedampften Dicken Von $alz liegen bai etwa 20 bis 100 nm, bevorzugt be! 30 bis 60 
nm. die von SIO, Je nadh Einsatzzweck des Produktes bei 20 bia 1000 nm, bevorzugt 50 
bis 500 nm. Auf sejnem ^eiteren Weg laun der bandf6rmlge, zu eIner Sdileife gesehloaaene 
Trtger durch dynamlscrie Vakuumsohleusen bekannter Bauart (vgl. US 6^,840) in ©Inen 
Bareich mit 1 bis 5 x 10^ Pa, vorsaigswelaa 600 bis 10" Pa und Insbesondere 10? bis 6 x lO* 
Pa DmcR und tancht tSf^ in ein AblSsebad ain. Dabei soNte die Temperatur des USsungs- 
mittels 80 gewShlt werd^n, dass sein Dampfdruck im genannten Onjckbereteh liegt. Durch 
mechantschs UnterstOtsjUng I6st sich die TlrennmittelsoMcht achneil auf und die Produkt- 
schicht zarfant zu Pk)ck^n, die nun a|a Suspension |m LOsungsmitlBl vorllegen. Auf selnem 
weitsren Weg wIrd das ^iand getroeknet und von noch anhaftenden Verunrelnbungen be- 
fMt Es lauft duroh eins zweite Qruppe von dynamisdien Vakuums(dileusen zurOcK in dan 
Bedampfungsraum, wo ^oh der Besc^lchlungsproze^ mit TrennmlQel und Produktschloht 
ausSiOyVviederhoR. j 

Die In balden Pdllen nurt voriiegende Suapeneion aus Produklk&rpem, Ldaemiltel und darin 
geldstem Trennmlttei wird nun nach bekannter Technik In eInem waiteren Arbeitsgang ge- 
trennt Hierzu wird der Ppduktl^drper zuerst in cfer RQssigkeitkonzentriert und mehrmals mit 
frischem LQsemittel ges]^Qit, um geloste Trsnnmittel auszuwaschen. Panach wird duroh 
Filtrieren, Sedimentiereni ZentrifuglarBn, pekant|eren Oder EIndampfen das Produkt, das ala 
noch naeser Feststoff vofiiegt. abgetrennt und getroeknet 

Es 1st moglich, In der Vesdampfungszone die Verdampfer von Trennmjttel und Produkt mehr- 
fach hinterelnander in B4ndlaufr1chtung anzuordnen. Dadutch entsteht bei gerlngem appara- 
tiven Mehraufwand efne .'Schlchtenfolge von T + P + T + P, wobel T die Trennmlttelschlcht 
und P die Produktschlchtibsdeuten. 

Pie Abtrennung der planparaileien Korpar nach dem Auswaschen an Atmcsphdre l^sst ^ch 
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ndem die auf ca. 50% Festkdrpei^eliait auflconzantrferte Suspersion 
trelcannter Weise einer Gefrjertrocicnung bei etvya -10'C und 50 Pa 
ZufOck blelbt die trocKene Substanz a|$ ProduKti welches den 8tufdn 
der Weiten^eraibeitung ( lurch Beschi^tep oder ohemisc^e Umwandlung untarngen werden 
kann. 

Statt eines geechlossenen Bandes ist es m5glich, das Produkt herzueteiien. indem in efner 
Apparatur ein notatjonsKdrper die $chritte der Bedampfung mit Trennmittel und SiO. dsm 
Abldsen und Tmcleien aes Tr&gers nach DE-A^1 99520^ durchgefilhrt werden. Der f^otatf- 
onskfirper Kann hierfoei ^ine oder mehrere Schelben, ein zyilnder oder ein smistiger rotati- 
10 onssymmetrisc^ar l^rper seln. 

Die Beedilchtung der Sijv^l^^^n kann nasschemisch. wis beisplelsweise in 
WO93/0e237 besclirieb^n, oder mittels CVI>-Verfohren» wie beisplelsweise in DE-A-196 14 
637 besdirieben. erfolg^n. Vorzugsweise eifolgt die Beechiclfitung der SlO^Plattohen nass- 
chemisdi. 

IS Zur Bescliichtung werde n die SlO^Partikel in Wasser euspendiert und mit einem oder meh- 
reren hydroiysierbaren 1 itansaiisen bel eInem fQr die Hydrolyse geeigneten pH-Wert versetzt, 
der so gewflhit wM, dat s die Titanodde bzvir. Titano)ddhydFate direkt auf den ParHkeln nfe- 
dergeschiagen warden, ohne daes es zu NebenfiiUungen kommL Per pH<Wert wird Qbli- 
chenyeise dutch gleiohiBiUgea ZUdoaieren einer Base konstant gehalten. Anschlieaeend 

20 wwden die Pigmente al igetrennt. gewaschen und getneknet und gegebenenfails geglQht 
Falls erwihscht. kfinnen die Rgmente naoh Aufbringen einzeiner Beschichtungen apge" 
trennt. getrocknet und Aegebenenfalls geglQht werden, um dann zur AirafSllung weiterer 
Schichten wieder rdsusppndiert zu werden. 

Die Tflanoddschichten emd beispielswaise In Analogie zu einem in DE-A-195 01 307 be- 
26 achrlebenen Verfahren erhatUich, indem map dfe TitanoJOdsdiicht durch tontrolRerte Hydro- 
lyse von einen oder mehreren Metallsiureestem gegebenen^Ie in Qegenwart eines organi- 
schen Lfisungsmittels urp eines t>asischen Katal^ators mittels aines Sol-Qel-Prozesses er- 
zeugt. Qeelgnete basisohe l^ta^atoren eind beisplelsweise Amine, vrie Triethytamin, Ethy- 
|end|amln, Tributyiamln. E>imethyIethano|amin oder Methoj^ropylamin. 
30 Das organische Ldsungsmittel ist ein mit Wasser mischbares oiganisehes LAsungsrnittel, wie 
ein Ci^-Alkohol. Insbesoindere Isopropanol, 

Geeignete Titans§ureesffir werden aus der Alkyi- und Aryjalkoholate, Carboxylate. mit Car- 
bQxylresten oder All^lresten oder Arylresten substltuierte Alkylalkohoiate oder Carboxylate 
von Titan ausgewghit Bevorzugt ist Tetraisopropyltltanat. Des welteren konnen Acetylaoeto* 
35 nate und Acetoace^ostonate von Titan eingasetzt werden. Bevorzugtes Bejsplel dieses 
IMetallsaureesteriyps istXitanacetyiacetonat 



Gemfiss einer bevorzuatan AusfOhrungsform der vorliegenden Erfindung vrird fflr dds Auf- 
bilngen ddrTItandioxrcmilehten das In US-A-a,5S3,001 beschrfdbene Verfahrm venvendet 
Zu eIner auf etwa SO-ieO''C, insbesondere TO-SO'C ertiltzten Smpenslon des zu beschjc})- 
tenden Materials wird latrtgsam eine wSssrlgo Titansalzlfisung zugegeben* und es wird durdi 
6 ^eicfizeitiges Zudosteren e|ner Base, wfe Z.B, wissrtge AmmoniaklAsung Oder wissrigd Al- 
l^litauge, ein weitgeherd konstanter pH-Wert von etwa 0,5 bis 5. in^esondere etwa 1^ bis 
2.6 efngehalten. Sobald die gewQnsciite Schichtdicks der TIOz-FSIIung err^:ht (st, wird die 
Zugabe der Tltansalzids jng und der Base gestoppt. 

Dieses. aucl> ais Utratidnsverfaliren bezeicfinete Verfatiren zeichnet sich dadun^ aus, dass 
10 ein Oberschuss an Titai^salz venDieden wird. Das wird dadurcli errsicht, dass man pro Zdit- 
einheit nur eine solche l^enge der Hydrolyse zufQiirt, die fQr die gleiohmissige Beschiclitung 
mit dem hydratisierten TfOz erforderllc4i ist und wte pro Zeiteintieit von der verfugbaren Ober- 
HSxlhB der zu beschjchtenden Telk^en aufgenommen werden kann. Auf der Oberfiache des 
At4sgangspigments. bild^t sicit gnindsitzllch die Anatas-Modlflkation des TiOs. Durch Zusatz 
15 von geringen Mengen ^nOa kann jedoch die Rutiistmktur erzwungen werden. Bei^ielweisa 
kann, wie in WO9a/082P7 besohrfeben, vor der Titandioxidfaiiurtg ZInnditoXki abgesciiieden 
werden. 

Die naeh Qblioher Auf^il|eitung eitialtenen Teildien auf Basis von SiOy^iattchen mit 0,d5 

< 1 ,8, die (a) eine Subst atschtcht aus SiOy und (b) eine TiCVSchiorit umfassen, eind neu 
20 und steiien einen waiter) m Gegenetand der vorliegenden Erfindung dar. 

Die mit TiOa besohichtet wi SlO/Piattoiien werden anschiiessend In einer niclitoxidieranden 
QasatntosphSre bei e}n< rTemperalur von mehr ais 600 "C, vorzugsweise im Bereich von 
700 bis 1100 fOr mail r ais 10 IMinuten. bevorzugt fOr 15 bis 120 Mlnuten. Icalziniert. Die 
Redukfionsreaktion erfb at In einer ntotitcaddierenden Gaaatmoepiiars, wie z. B. N«. Ar 
as und/bder Ho. wobel H» dder Ar bevorzugt eind. 

Die liierbei erhaltenep P gmsnte auf Basis von SiOyPiattclien, umfassend (a) eine Substrat- 
schiotit aus SiOy, (b) eine Zwisciienscjifcht, die durcii l^zinieren von TiOs/SlOy noit 0.9S ^ y 

< 1,8 erhalten wird, und to) eine TiOsrSchici^t, sind eben^is nou und bilden einen weiteren 
30 Gegenstand der vorliegenden Erfindung. 

Die mitTiO^ besohichtet )n SiCVPlattclien k&nnsn ansciitiessend zur Verbesserung der 
Uciit- bzw. Wetlerechtiie it einer oxida^en Warmebehandlung unterzogen. Die Plattciten 
werden beispieisweise a s ScfiQttgut Oder in einem I=liel3bett bei einer Temperaturvon mehr 
ais 200*C» voizugswelse von mehr a|s 400'C und Insbesondere SOO-IOOO'O. mil l^jft oder 
3S einam anderen sauersto fhaltigen Gas durchstromt. Nach mehreren Stunden sind alie Kdrper 
zu SiQs oxidiert Das Prqdukt kann nun durch Mahlen, Wrndsfchten bzw- Bieben auf die * 
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gewQnschte Teilc^dngrjssG gebmchtwerdep Mnd seiner weiteren Veiwendung zugefQtirt 
weitten. ! 

Der Farbeffektder Piginpnie rfiestsioh in 4er Regel einstellen durch 

- dieDIcKederTidrSdiW 

5 'die Dioke der i^schenschteht und 

- dleZusammene^tzungderZuvtechensohlcht 

Es wird angenommen,.dass durch Kalqnleren von TiOe/SiO^ in einer nioht-oxicSerenden 
AtmosphSre eine ZWisphensoMoht entsteh^ die eine Anderung dee Brediungslndexes 
twwirkt^ & kann jedochinlcht ausge^iossen werden. dass es eich bei der Zv^nschenschicht 
10 urn keine durchgshend^ Schicht handejt, sondsm nur einzelne Bereidie an der Qrenzfliehe 
TIO^ und SiOjreine Umvt^andlung erfahren, dje die Anderung des Brechungeindexes bevi^iKt 
Dee weitsren wird an^enommen. dass die Anderung dee Brechungslndexee auf der 
Reduktion von TiOa mft SiOy benjht. 

Das erfindungsgemiseej Prinzip bsrulit also darauf, dass durcii Reduktion von JiOz mit SiOy 
15 eine Zwischensciil^ efzeugt wird, die eine Anderung des Brechungslndexes bevirtrld. FOr 
T{Oz konnte auch ein aWderes Metailondi wte baispielsweise FeaOs, eingesetzt werden, das 
einen erschungslndex grdsser als 1,5 aufweist und durch SlOy reduziiert werden kdnnte, 
Umgel^rt kSnnte die SjOy-Schicht durch ejne alternative Schicht, baispielsweise eine SiO>r 
Sohicht mit 0,03 £ X £ 0,^0, ersetzt werden, die als Reduktionsmittel fOr TiO^ agiert 
20 Zu forbstirkeren und tr^sparenteren Pigmenten kann man kommen, wenn man auf die 
TiQ?^chi^t ein Metajbxfd mit niedrfgem Bret^ungsindex, vWe SlOg. AlgQs, AlOOii, B^C^ 
Oder eina Misohung dataus. bevorzugt StOa aufbringt. und auf letztere Bchioht nochmals 
eine TiQrScftroht aufbrfrfgt. 

Bs ist wefterhin meglichtidas fertlge Pigment einer Nachbesohichtung oder Naehbehandlung 
25 2U unterziehen. die die iJcht-, Wetter* und ohemls^a Stabilitfit welter erhdht, Oder die 
H^dhabung des Pigmeijits, insbesondere die Einarbeitung in unterachiedHohe Msdien, 
erielc^rt Als Na(^beh4ndlung bzw. NaChbeeohtohtung kommsn beiapletewelse tSe In DB* 
A'2Z 15 191. DE-Ar<Sl 6-j 354, DE-Ar32 35 017 Oder DE-A-33 34 598 beschriebenen 
Verfahren in Frage. J 
30 Auf die ritandloxidschfeht k&nn gegebenenfaiis eino SiOs-Schutzschlcht aufgebracht 
werden, wofOr das folg^nde Verfaliren angewendet weiden kann: Zu einer auf etwa 50- 
lOO'C, insbesondere yo^O'C erhitzten Suspension des zu beschichtendep M^tadais vWrd 
eine Natronwassarglasi^sung zudoslert. Durch gleichzeitlge Zugabe von 10 %-iger 
Salzsaure wird der pi-l-^ert bei 4 bis 10. vorzugswelse bei 6,5 bis 8.5 gehajten. Nach 
35 ZugaiM der Wasserg)asl$sung wird nooh dO Minuten naohgerQiirt 
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Did erfindungsgeniasse n Pigmenta zelchnan sTch dureh einen hofien Glanz cmd eine sehr 
gleiehmfissige Dicke au s, vradurch eina aahr hoha Farbreinheit und f^rbstftfka erralcht wfrti. 
Die erflndungagemassan Pigmenta afnd fOr alia OtiKohe Zwackp verwendbar, balspielswefaa 
zur Fdrbung von TekSli in, Polymaren In dar Masse, Lacken Onklusiva EffeMIadw, aueh fOr 
den AutDtnobilbaralch)* Olasuran fQr Kdramlten und GIdser und Dmcfcf^n ((nklusivQ Si» 
cheititilsdnidf), odar a jch 2um Bei^iel fOr Anwandungen In dar Kosmetik und im Unten- 
strahldnidc Diase Anwendungen sind aus HandbQchem bekannt, 2um Belsplel 'Industlena 
Organische pigmenta" jcw. Herbst und K. Hunger. VCH Verlagsges^lschaft mbH, Wain- 
helm/New York. 2., vo\]^6]g Qberarbeltete Aufiaga, 1995 ). 

Bet den erflndungsgem^ssen Pigmenten handeltes sk:h um interferenzpigmente (EfTektplg- 
mente), die gonioohronjalisch eind und brillame, hochge&gttigte (leuchtende) Farben arge- 
ben- Sie eignen sich de^alb ganz besonders gut zur Kombination mit Qblichen, transparen- 
ten Pigmenten, znm Belsplel mit organischen Pigmenten. Wie beispielsweise Dlketopyrrolo 
pym)|en. Chrnaoldonetp. Dioxaanen. Perylenen. isoindollnoneni i^. I^aa tmnsparenta 
. Pigment kann dabel eln^ diinHche Farbe wie das Effektpigment besttzen. Besondera interaS" 
sante Kbmbinationseffe^e ergeben sich aber in Anakigie beispielswaise zu EP 388 932 odar 
EP 402 943. wenn die f^arbe dea tranaparenten Pigments und diejenige dea Effeklpigmenls 
kompiementifsind. i 

Die erflpdiaig^emdssai|) Pigmenta kfinnen vorzQ^ch zum Pigmentieren von hoolintoiekular 
rem organischem Materral venvendet werdm. 

Daa iioohmolakulare ijrganlache Material, zur Plgmentierung deeaen die erflndunga- 
gemisaen Rgmente o4er P^antzu8ammen8et2ungen vanMndat werden kSnnen. kann 
natOrlfoher oder kOnatil^er Harkunft sefn. Hochmolekutare oiganlsche Matarialten weisen 
qblichenveise Molekular|jewk:ttte von zirka 10^ bia 10^ g/mol oder noch mehr auf* Es l(ann 
sich zum Bsi^iel um i^laturharze, froclcnende 6le. Gumml oder ^se]n oder davon abge- 
vwidelte Naturstoffe, wlb Chlorkautschuk, filmod(f{z|eita Alkydharze, Visoose. um Cellulose- 
ether oder Estar, wie Etijyicellulose. Ceiluipseacetat, Celiulosepropionat, Cefluloseacetobuty- 
rat Oder Nitrocellulose h4ndeln, insbesondere aber um vollsynthetische organische Polymere 
(DuTopfaste und Therm<iplasie>, wie sle duroh Polymerisation, Polykondensatlon oder Poiy- 
addition erhalten werderj. Aus der Klasse der Polymerlsationsharze seien in erster Unie Po- 
iyolefine, wie Potyethylai, PolypropyJen oder Polylsobu^len, femer substitujerte Polyoleflne, 
wie Polymerisate aus Viij)yloh)orid, Vinylacetat, Styrol, Acrylnitri). Acrylsaurs- oder Methacryl- 
sSuresster oder Butadie|ii sowie Copoiymerisate der enwShnten Monomeren, wie insbeson- 
dere AB8 Oder EVA, ger^nnt 

Aus der Reihe der Polyadditionsharze und Poiyi«>ndene»tlonsharze seien die Kondensati^ 
onsprodukte von Formajdehyd mit Phenolen< die sogenannten Phenoplaata, und die Kon- 
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densaiionspredUMa voo Formaldehyd mit Hamstoff. Thtohamstoff uncT Melamfn, die soge- 
nannten Aminoplasta, c|e ate Lackharze varwandeten Forester, und zvyar aowohl gesdtfigte. 
wie om Beispiel Alkydliarze. als auch ungesittigte, w>e beispielawaisa MaleTnathaiza, femer 
dia ruiearen Potyaster upd Poiyamida, Polyurathane odar Siflkone ganannt 
5 Dia erwihntan hochiHo^lajiaran Verfaindungen KOnnen einzein odar in Oamiaohen. als ptaa- 
tische Masaan odor Sc^tnelzan vorliegan. 8ie IfSnnan auch (n Form ihrer Monomaren odar 
im potymerislerten Zua^d in geleater Form ala RImblldner Oder Bindemittei fQr LacKe odar 

« 

Dmckfarben vorliegan, Me zum Belspler Lefnatfirnia, NitrocaQulose, Alkydharza, IWIalapiinnar- 
za und Hamstoff-Fomia|dahydharze Oder A^harze. 

10 Ja nach Verwendungszjveck epvafst as sieh als vorteilhaft. die arflndungagamassen EfTekt* 
pigmenta Oder Effektpfg|nantzusammenset2»jngen als Toner oder In Form von Priparaten zu 
venwenden. Je nach Ko^ditlonlervertehren Oder AppliRationszweck kann es von Vortell eein» 
dem Eflektpjgment gev^lsse Mengen an textun/erbessemden Mittein vor oder nach dem 
Konditlonferprozess zu^fQgen, sofem dieaa kelne negative Wirkung bei der Verwendung 

15 der Effektp[gmente zur irarbung von hochmolekularen organiscfien Materlalen, insbeeondere 
Pojyelhyten. haben. eolohe Kommen fn^eaondere Fettsauren mit mindesfena 18 
C-Atomen. belspielswei^ Stearin- oder Behensdura. oder deren Amide oder Metallsaize, 
ipsbeeondere Mg-Salze| aowie Welehmaoher, Wachse, HarzsSuren. wie Abietineiure. Kolo- 
phonlumaeife, Ajkylpherjoia oder aliphatlache Alkohole. wie Bteaiyialkohol oder aliphafiaohe 

20 1,2-Plhydroxyverbindun||6n mit 6 bis 22 C-Atomen. Wie l^l^ecandibl. femer modlfizleila 
IColophoniummaleInatha)ZB oder Fumarsaurekotophonlumharze in Betracht. Die te)cturve^ 
beasemden Mittel werdin vorzugswelsa ^ Mengen von 0,1 b|8 30 Qew.'*%. inebeaondere 2 
ble 16 <aew."%, bezogerj auf daa ^djarodufct. zugeaetzt. 

Die erflndungagemaaae^ @fektpigmente kflnnen in bslleblger fiirberiaoh wirKsamer Mange 
25 dem zu pigmentierendefi hochmolekularen organiaohen Material zugeaetzt werdep. Zweok- 
massig ist eine pigmentierte Stoffzueamm^nsetzung. enthaltend ein hoohmolekutares orgai 
nisches Material und vofi 0,01 bis 80 <3ew.-%, bevoiwgt 0,1 bia 30 Qew.^%, bezogen auf 
das hochmolekulare or^anisohe Material, einee erfindungsgemassep Effeklplgmente. Vlel- 
fech kfinnen in der Praxjs Konzentratfonep von 1 bia 20Qew.-%, insbesondere um zirte 10 
30 Gew,*%venwendetwerd^n. 

Bei hohen Konzentrationlen, zum Beleplei solchen fiber 30 Qew.-%, handelt es sjch melst um 
Kbnzentrate („masterba^hes"), welclie als Farbmlttel zqr ErTeugung von Pigmentlerungen 
mitnjedrlgerem Pigment&ehalt verwendet warden konnen. Die erfindungsgemassen Plgmen- 
te weisen dabei eIne a^saerordentiich tiefe Viskosltat in Qblichen Fomiuilerungen auf, so 
35 dass diese gut verarbeitt}ar bielben. 

Zur Pfgmentiening von ^rganischen Materialen kflnnen die erflndungsgemfiasen Effektpig- 

I 
« 
I 

i 
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mente einzein gebraucht warden. ^ l$t aber eben^ mdgllch, zwecks Erzfelung vers^te- 
dener Paifafine Oder F^effekte dan hodvnolekularen. organfs^en Stoffen neban den er- 
findung^emSssen Eff^ktpigmenten andera faifogebende Bestandteile wis Weiss-, Bunt-, 
Schwaiz- Oder Effeidpigmente in beliebigen Mengen zuzufOgen. Werden Buntpigmente Im 

5 Gemlsch mit den eifindiingsgema^en ^ktplgmenten eingefietzt. 6o ge8<^feht dies bevor- 
zugt in einer Gesamtm^nga von 0,1 bis 10 6ew.<'%. bezogen auf das hochmolelculare orga- 
nis^e Materia). Eine be|sondeis holie Gonlochroma^tat besim die bevorzugte Kombinafion 
. e(ne$ erfindungsgemas^n Effeictplgnients mtt einem Bunipigment anderer, Insbesondera 
kompfemen^rer FarbSij wobel Aus^ungen des EffeMpigmante und AusfiBrbungen des 

10 Bun^lgmants be! eineni Messvt^nkel von 10" einen Faibtonuntersehiad (^*) von ^ bis 340. 
insbesondera von 150 1:^ S10 aufweisen. 

Bevorzugt werden dia ^rfindur^sgemassen iEffeHtpf^enta mtt transparenten Buntp^man- 
ten kombinlert, wobai d(e transparsntan Buntpigmente sowoN Im gle{chan Medium wia die 
erflndui^^emassen E^k^gmanta ale aueh In einem benachbarten Medium voiHanden 

IS sein kQnnen. Balspial elhar Anordnung, wo das Effektpigment und das Buntplgment mit Vor- 
teil In banachbaitan Mealen vorilagan, 1st sine mohrschlohtiga Effektiackianjng. 
Die Pigmentiemng dsij hochmolekularanr organfsohen Sqbsianzen mit dan arfindung&- . 
gemsssen Pigmenten elfolgt befsplaisweisa dsraru dsaa man efn solehes Pigment, gegebe- 
nenteits in Fbmi einas 0/lasterbatcties, diesen SMbstraten unter Venwendung von Walzwar- 

20 ken, I\4l8cii- oder Mahl^'paraten zumisdit. Das pTgmentferte Material wird hierauf nach an 
sich bekannten Verfaiii^n wia KalandHsren, Pressen, Strangpressen, Streichen. Qiessen . 
Oder Spritzglessen in Idie gewQnsohte andgOitige Form gebrapht Alls in der Kunst- 
stoffindustrie Qbiidien ziisatze, wia belsplelswelsa Weioiimadier, FQIIstoffe odor Stabllisato- 
ren, kdnnen in gebriucljlleiien Mengan vor oder nacfi der Einvarleibung daa Pigments in die 

as Pofymeran eingearbeitet werden. Insbesondere ist ea epAfQnscht, zur Herstellung von nicht 
starran Fonnlingen odeHsajr Verringarung ihrer Sprddlgkeit den hociimoleKuiaran Verbindun- 
gen vor der Verformung We[chmao)ier, zum Beispiel Ester der Phosphors&ure, Phtiietlsaure 
Oder Sebacinsaure, einzMverleiben. 

Zum Pigmentieren von i^cKen und Druokfarben werden die liochmolekuiaren oi^anlschen 
ao l^terialien und die erfinjiiungsgsmissen Effektpigmenta, gegebenenfalls zusammon mit Qb- 
iiciien Zusaizstoffen w|^ bdispielsweise FOUmlttein, anderen Pigmepten, Siceativan oder 
Weichmaciiem. in eineni gemeinsam organisciien iJisungsmittei oder (.fisungsmitteigemisch 
fein dlspergiart bzw, gel^sL Man kann dabsl so verfahren, dasa man dia einzelnen Kompo- 
nenten fQr sicli odar at^ mehrere gemeinsam dispergfert bzw. iOst, und erst liierauf alia 
35 Komponenten zusammejYbringt. 

Bei der Dispergisaing ejnas erfindungsgemSssen Effektpigments in cjas zu pigmentierende 
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hochmolfikulare oiganis^e Material, sowie bei der Vemrtiaming eiher erdndungsgemfisson 
Pigmentzusammenaetzi ng, weiden bevorzugt Badlngungdn eingahalten. untar welchan nur 
raiativ schwache Schaltrafte aufiauchan. so cfasa daa Effektpigment nfcht in Mernara 
BrtichstQdca zertalt v&rt . 
S Did arhattenen Fdrbungen, balsptelswaiaa In Kunetstoffan. Udcan Oder Druolcfaifoan, bevo^ 
zugt fn l^cken oder Drickfarben. besonders bevorzugt in Ladcen. zsfchnen sich durd) vor^ 
zQgitche Eigenschaften .aus, Insbesonders durdi ai^esprociian hohe SSttlgung, ausge- 
zeii^neten Ecbthelten u^d hohe Gonlocnromati2^ 

Handelt es slch beim zuipigmentierenden hochmoiekularen Material um einen i-ack, so liarh 
10 dejt es sich insbesondeie um einen Speaailadc. ganz besondara bavoizugt um alnan Auto- 
mobillacK. < 

Die erfindungsgemSsseir Effeldpigmente eignen ercb auoh zum Schminlcen der Uppen oder 
der Haut und zum Fdrbei der i-laare oder der Nigel. 

Etn weiterer (aegenstam 1 der -Erfindung let soniit ein kosmetlsches PrSparat oder ZubereK 
15 tung. enttialtend von 0,0 301 bie 90 Qew."% eines erfindungsgemassen Pigments, insbason- 

dara Effeldigments, und Von 10 bis 99.9999 % eines kodmetisch geeigneten Trdgennateriais. 

bezogen auf das Qasan^gewiciit des kesmetispiien Pngparates odar der Zubereltung. 

Bei diesen kosmetisoher^ Priparaten odar ZUbereitungen handelt as edch beispieiswsiee um 

Uppenstifts, Wangens^Yninke, I^teke up^runtflagen, Nageliaoka und Haarehainpooa, 
20 Die erflndungagemSsseii Pigmente kfinnen einzain oder auoh ais Mischungoi eingeselzt 

werd^. Es ist ausserdefti audi mdglich, erfindungagemaase Pigments zusamman mitande- 

ren Pigmenten und/bdenFarbstoffen, zum Beispfei m fCombfnafipnen wie oben besehrieben 

Oder wis in kosmatisqhe^ Prdpamten bekannt, dnzusstten, 

Vorzugaweise enVialten die erflndungsgemSssen kosma&schen PrSparate und Zubereitun- 
25 gen das erfindungsgemi see Pigment in ainer Mange zwtschen 0,005 und so Qsw.-%, bazo* 
gen auf das Gesamtgewteht des Priparatss. 

Ais Tr^ermaterialien fQr die erfindungsgemassen kosmetischen Pr^parate und ZUbereitun- 
gen kommen die Qblicheji in derartigen Mittefn venvendetan Materialien in Frage. 
Dje erfindungsgemSssen kosnrietischen Priparate und Zubereitungen konnen zum Beisplel 
30 in Form von strften, Sa^ben, Cremes, EmMlslonen, Suspenstonen. Disperslonen, Pulvem 
Oder Ufisungen voriiegerd Es handelt slch beispielsweiss um UppensHfte. Mascaraprpparate, 
Wangenschminken, Udsphatten. Make up^Gmndlagen, Eyeliners, Pulver oder Nagellacke. 
Wenn die Praparate in Fjonn von Stitten, zum Beisplel UppensHften, LIdschatten. Wangen- 
aohminken oder Make u^Gmndlagen vorliegen. so bestehen diese PrSpaiate zu ainem er- 
as heblichen Tail aus Fetu<5rpem. die aus einem Oder mehreran Wachsen bestehen kSnnen. 
beispielsweise Ozokerit, Lemoiin, Lanolinalkohd, hydriertes Lanolin, aoe^iertes Lanolin. La- 
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nolinwachs, Bienenwachs, CandelSlawachs. mikrokrfstainnds Wachs. Camaubawachs, Cety- 
(aikohol, S^ryfailcohol, (akaobutter. Unoimfettsauren, Petrolatum. Vasefine, bei SS^C fo^ 
Mono-, Di- Oder Trigly:eride Oder -Fettester, Sillkonwacftsd. me Methyloctade^uw)]^' 
poiysiloxan und Poly(c(methylsiioxy)8tearo)q^oxan, Steaiinsauremonoethanolamln. Co- 
5 lophan und Oerlvate davbn. wie QlyHoiabletate und Glycerinabietate, bei SS'C teste hydrierta 
die, ^dterglyc^rfde uinu Oleate, Myristate, Lanolate. Stearate und Dihydro^^atearate von 
Calcium, Magnesium* Zlrkonium und Aluminium. 

Der PettKflrper Kann auph aus einer M^chung aus mindestena einem Wadis und minde- 
stens einem Ol besteheji. wobei in diesem Falle zum Beispiel die folgenden 6le in Betracht 

10 Immmen: Paraffinfil, Piifcellin5l, Pertiydrosqualen, SQssmandeldt. AvocadodI, Caltophyllu- 
mdl, Rizinusai. Sesamdil JojobadI, MineralSle mit einem Siedepunid zwischen art(a 310 und 
41 CC, Sililcondie, wie ibimetbylpolysiloxan, Unolalkohol, Llnolenalkohoi, Oleylalkohol, Ge- 
treidekeimdle. wte Walz^nKeimdl, Isopropyllanolat, Isopropylpalmitat, Isopropylmyrisfat, Bu- 
tylmyristat, Cetylmyristai, Hexadecyjstearat. Butyistearat, Decyloleat. Ace^giyceride, Octa- 

15 noale und Decanoate von Alkoholen unci Polyalkohoien, s^um Beispiel von Glytoi und Glyce- 
rin. Rlzinoieatd von Alko Iden und PolyalkoYwlen> zum Beispiel von Cetylqiicohoi, leoateary- 
ialkohc^. laooetynanolat aopropyladipat. Hei^lauratundO^dodecanol. 
Die Fettkdrper in diese i Praparaten In Fbmi von SHften kOnnen ailgemein bte zu ^,91 
Gew.-% dea Qesaml^evt ic^ites des PrSpaiats auamaohen. 

20 Die eriindungsgemiaser koemeOaehan PrSiparate und ajbereilungen konnan zusatzHt^ wel- 
tere Beatandtelle enthal en, wIe zum Beispiel Glykole, Polyetiiylengiykole, Pojypropylengly- 
kole, Monoaikanolamkic . uTOefaibte polymere. anorganische Oder organische Pqitetoffe. 
Konserviemngsmittel, '-RIter oder andere in der Kosmetik Obliche Hilfsstofle und Additive. 
Es hande|t8l(^ beisplelsivelse urn ein nalQrliches oder ein aynthetlsohes Oder ejn partialsyn- 

2S thetisohes Di- oder Trjgl^rcerid, ein Mineralol, ein Silikonol, ein Wache, einen FettalKohol, ei- 
nen Guerbet-Alkoliol od ir dessen Ester, einep lipophilen tunkHonellen kosmetlschen Wlrlc- 
stoff einschliesslicfi Sonr enschufzfliter oder eipe Miachung dieser Stoffe. 
Bn fQr die Hauttosmetik geelgneter jipophiler funktioneller kosmetischer Wirkstoff, eine 
Wirketoffzusammensetzi ng oder ein Wirkstoffextrakt jst ein Inhaltsstoff oder ein Gemtsoh 

30 von Inhaltsstolfan. weloh fOr die dermale oder topische Verabreichung zugelassen ist 
BeispMhaft seien aufg^f ihrt 

- Wirkstoffe. die eln^ relnigende WIrkung an der Hautobaitldche und den Haaran bewir- 
ken. HIerzu ^|en a lie Substanzen. die der Hautreinigung dienen, wie die. Seifen. 8yn- 
dels und f eate Stoffe ; 

35 ' Wiitetaffe mit deed Mierender und sohwelsshemmender Wirkung; iiierzu zahlen Anti- 
perspirantien auf Basis von Aluminium- oder Zinksaizen. Deodorarttien, dje baktenzjde, 
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bzw. bakteriostati^e cteodoriande 8iibstans»n» vAe mm Beisplel Trlclosani Hexachlo- 
rophent Alkohola l nd kalionakBve Substaroen anthalten, wfa zum Beteptal quatemire 
Ammoniumsalze uiid Gemdisabsorber, wto zum Beisplel "^GriDocin (KbmfaMon von 
ZInkrizinoleat und vere^ledenan Zu^tzen) Oder Triethytzltrat. gegebananfalls In Kom^ 
Mnaflon mit einem Antioxfdans, wfe zum Baispfel Bu^lhydroxytoluol) cder lonenaus- 
teuschharze: 

* Wirkstoffe, die etnm Schutz gegen SonnenKdit bleten (UV-Filter): geeignete Wlrtetoffe 
ahd Flltersubstansen fsunscreens*), die UV-Strahlung aus dem SonnenBcht abaorble- 
ren und (n Wimie umwandefn kfinnen. Je nach der gewQnschten Wiikung sind folgenda 

10 Ltehtschutzmittal bavorzugt: Uchtsohutzmittei. die selektiv Sonnenbrand erzeugende 
energlereiche UV-^frahlung im Berated von zirka 280 bis 316 nm abaorbiaren (UV-B- 
Absorbsr) und den fangenA^ailigen Beretefi von zum Beispiel 315 bis 400 nm (UV-A- 
Bereieh) ^nsmittie «n, sowie Lichtschutzmittel. walcha nur die tSngenArediga Slrahlung 
das UV-A«BGrerch5 j^on 319 bis 400 nm abaorbieran (UV-A-'Absorber). 

15 Qeelgnete Uchtscbbtzmlttel sind ?um Belspiel organisc^e UV-Absorber aus der Ktasse 
der p-Amlnobenzoesaurederivate, Sallcylsauraderivjate, Benzophenonderivate, Oiben^ 
zoylmethanderfvatei Diphenylaciylatderlvate, Banzofiiranderivate» polymere UV- 
Absorber, enthaiter d aine oder mehrere siikdumoigarasdie Rests, Zimt^urederfvate, 
Campherderlvate, t rfanilino"S*tria:dnderivate, Phanylbenzlmidazsolsulfonsaure und derm 

20 Salze, Menthyl-Anti raniiate, BensK)triazQldei1vate, und/oder ein ano(ganischea Mfkro- 
pigment au8gewahR|aiis mit Aluminlumoxld odar SHMumdloxid umhQiltem TIO^, ZInkoxid 
Oder Glimmer. | 

WIrkstoffe gagen In^ekten Ctapellents^ aind Mittel, die verhfndem solien, dass Insekten 
die Haut berQhren tiid dort aktiv werden. Sie vertralben die Tiere und verdampfen lang- 

25 aam* Am h^ufigsten venAfsndeter Repellent ist Oetf^olulamid (DEET). Weitere ge*- 
braqchlicjie Repaiientien sind beispielwelse in "Pffegekosmetik^ (W* Raab und KIndl, 
Qustav-Pischer-VerKlag Stuttgart/New York 1991} auf Seite 161 zu finden. 
- Wirkstoffe zum Schijtz gegen ctiemische Mnd mechanlsciie EInwirkungen; dazu gahdren 
alia StoffSi die eine ^arriere zwischan der Haut und der ausseren Noxe bilden, wfa zum 

30 Beiaplei Paraffin&|e,|silokon6le, Pflanzenfije, PCL^Pmdukte und Lano]in zum Scbutz ge- 
gen wassrige Ldsungan, RImbildneri wie Natrlumalglnat Triethanotamlnalglnat, Poiyao^ 
rylate, Polyv(nylalko^ol Oder Zeliuloseather gegen die EinwIrKung organfsoher L6sungs- 
mittel, Oder Substenpn auf der Qnindiage von Mineraf5|en» FHIanzenolen oder Silikon^ 
dien als ''SdimiemiltfeP gegen starke meehanIs<Aa Beanspnichungen der Haut; 

35 - Feuclitlidltesubstan^n: ais Feuclithalteregulatoren C^oisturizeO finden zum Belspiel 
folgenda Stoffe Verv^endung: Natriumfactat, Harnstoff, Aikohole, Sorbit, Glycerini Propy- 

I 
I 



to 



lenglykol, Kollagen 
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BasUn Oder H^luror^ura; 

- Wiifcstoffe mit kerat splastisdidm Effakt: Bdiaoyipamxid, Retinsdure, koiloldaler ^dtmo- 
fel und Resordn; 

- AntimikroNelle Mit el. vAb zum Beispiel Tricloean oder quatemare Ammonlum- 
5 verbindungen; 

' Dermal appl^ertiars fitlge Oder ailfisllche Vrtarritne oder Vltaminderivate: aim Beispiel 
Vrtamin A (Getinol i i Form der freian Siure oder ihrar Derivate), Pantttenol, Pantottien- 
sSure, PoTeSure, unjl KomtHnatiOnen davon, Vitamin E (TocophBrol). F; esaentlelle Felt* 
afiuren; oder Niadnlvnld (Ntcotlnsaureamid); 
10 • Piaoentaextrakta auT VHamhfib^Ste Wirlcste^aammanaetzungen vor alfam mit Vitantni 
A, C, E. Bi. Ba. Bsi Bia> FolaMura und Blotin, Aminosfturen und Fermisnten sowia Verbfn- 
dungan der Spuran riamanta Magnesium, Sillcium, Phoaphor. Calcium. Mangan. Elaen 
Oder Kupfar. 

- BMn Repair Kbmple w. erhfUOIdh aua Inaktlvlertan und daalmegrlerten Kiulturen von Bak- 
15 tarian der Bifidusgrt ?pe; 

- Pflanzen und Pfian: enexiralda: wie 2um Baisplel AmiKa, Aloe, Bartflechta, Efeu. Bren- 
nessel, Ginseng, Himna, KamlOe, Ringalbluma, Rosmarin, Salbai, Sohaohtethalm: odar 
Thymlan; 

- Tlailaciia Exiralda: ^ via zum Baiapiel Qalde royala. Propolis, Protelne odar Tiiymuaex- 
20 trakte; 

- dermal appllzierbare kosmetiScha Ola: Neutraldle vom Typ MIglyol B1 2, ApriKosankemi^l. 
AvocadodI, Babassjd), BaumwollaamenSI, Borretsc^dl, Distelfil, Erdnussdl. Gamma- 
Oryzanol. Hagebut ankemdl, Hanfot, )^aselnuss6l, Joiiannisbeersamsnol, JoJobadI, 
Kirac^kemSt. Lachsol, Uinol, Malskalmdii Makadamianussdl, Mandeldl, Nachtkerzenfil. 

25 Nerzdl, Olivendl, Pe cannuas^. Pflrsi^kern&l, Pistaaenkemfii, RapadI, Reiskelmol. Ri2i- 
nusdl, Saf|ordl> Sejamei, Sojafll, Sonnenblumennfii. Teebaumai, Traubenkern&l odar 
Welzenkeimol. 

Die PrSparate In Form v >n Stftten sind vorzugswelse wasserfrei, kdnnen jedoch In bastimm- 
ten Fallen eine gewisse Manga Wasser anthalten, die im aligameinen Jedoch 40 Gew."%, 

30 bezogan auf das Gasam gewicht dea koamatischan Pr^arates. nicht Qberatelgt 

Wenn die erfindungsgei lassen koamatlsdien Pripamta und Zuberaitungen in Form von 
halbfesten Proctukten. d, \, ala 8a|ben oder Cramaa, voHlegen, konnen ale ebenfalls waaser'- 
frel Oder vt^rig aein. 's handelt dch beispleiswelse um Maecaraa, Eyeliner. Make up- 
Gnjndtagen. Wanganscii|mlnken, Uklseiiatten odar Mittal zur Behandlung von Augenn'ngen» 

39 Wenn diaae Salben oder Cremas andei^eita wassrig ^nd. handaR es sic^ inabesondera um 
Emulsionen des Waasai 'in-dl-Typa oder des dl-lntWasser-Typa, die abgesehan von dem 
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Pigment 1 bis 98,8 Gev der Fettphase, 1 bis 98»e Gew.-% der waserlgen Phase und 0^ 
bis 30 Gew.-% eines B lulglennittels enthalten. 

Auch diese Salben und primes kdnnen weitdre Qblfche ZUsdtza snthalten. wie z. p. Dunstof- 
fe. Antioxidantien» Konseivierungsmittel, Gelbildner, UV-Fi]ter.'Farb$toffe. Pigments, Peri> 
glanzmittel, ungefdrbte Polymere sowie anorganlsche oder organische FQIIstoffe. 



Wenn die Prdparate in 
nam mfnemliechen bzw. 



-om einas Puders vorliegen. bastehen sle 'm wasentlicl^dn aua ai- 
anorganisel^an oder organlsefien FQRstoff, wie zum Baispiel Tailwm, 
Kaolin. StirKe. Polyettiytenpulver oder polyafnldpujvar, aowid Hitfastotfen w|e Bindemittein, 
Farbstoffen usw. 

10 Solohe Prgparate icfinnc n ebenfalls versohledena in der l^metik Qbliche Hilfsstoffe enthaf- 
ten. wie puftstoffa, Antic xldantien, Kon8en/lenJngsmlttel usw. 

Wenn as sioh bei den eitlndungsgenna&sen Icosmetischen Praparaten und Zubereltungen um 
Nagellaclce liandelt, so aestehen sje \m wesantiichen aus Nitrocellulose und einem natOrti- 
chen Oder syn^etisohei Polymer In Forni einer L5sung In einem Losungsmittalsystem, wo- 
15 bei diese Lfisung gegebenanfalls andare Hilfsstoffe. wie zum Baispiel Perigianzmlttel, ant- 
hSIL 

Bat diesar AusfQhaingsGonfn liegt das gefarbta Polymer In einam Anteil zwlschen zirka 0.1 
und8Gew.-%vor. 

Die erfindungsgemSase i Hoanetischen PrSparafe und ZUberaHungen jdSnnan auoh zum 
20 Fdrben von Haaren var vandat warden, wobel eto In dieaem Fal) in Form von Shampoos, 
Cremas oder Qelan eii igeaetzt warden, die aua dan in der l^matildndustrla Qbiichen 
Gnindstofian aufgabaut i Nnd, und ain erfindunggam^ses Pigment enthalten. 
Die Hersteilung der erfln Jungagemdssen koamatlBohen Priparate und Zubereltungen erfblgt 
auf Qbliche Waise. belsj; ielswaisa durch Vennlschan oder Ventihren der Komponanten, ge< 
25 gabenenfails untsr Envfti men, so dass die li/llschungen schmelzen. 

Die naohfolgendan Bei8( ieie erliutem die Erfindung ohne daran Umfang einzuschrinKen. 

Baiapiele 
Belaplel 1 

30 im Hochvakuum warden n dieser Reihenfolge eine Schicht aus TiOa (1 00 nm). SiO (1 00 nm) 
und TiOa (100 nm) auf e ne Glaspiata subiimjert Sne Pro^e wird als Referenzprobe (Probe 
1) venvendet, die anderi Probe (Probe 2) wird in eIner stickstoffatmosphSre 3 Stunden auf 
SSO^C erhitzL 

Die ReflektionsspeKtren i lal 10 Grad und 65 Grad der Proben 1 und 2 sind In Figur 1 gezaigt 
35 Aua Rgur 1 geht hep^or. dass daa GIQhen eina VsrSndemng des Reflel(tionsma;(lmums. Je- 
doch nicht dea ReflaKtior sminimums bewirKt, w^ auf eine Andening daa Brachungsindaxes 



• 



17 

hfndeutat, die vennutiich auf der RedukUon von TiO^ mit SIO 



an der Qrenzfliche 
beruht { 

Die US a*-, b*-. c*- unc^h-Werta (CIELAB-Systani) der Proben 1 tind 2 stnd in dar nactifol- 
gandan Tabelle aufgafQljit 



PralJe 


Kalziniere^ 


Beobaditungswtnkel [Grad] 


L* 


a* 


b* 


c* 


h 


1 


nein ' 


10 


44.2 


10.3 


9^ 


14.3 


44.1 


2 




10 


4S^ 


16 


14^6 


21,7 


42,3 


1 


nefn ; 


65 


65.7 


11,6 


15.4 


19.3 


52,9 


2 


ia . ! 

1 


65 


67.3 


12 


,ie.B 


23.1 


50.8 



I 

« 

t 



I 



1 
( 



I 



ia 



PatanttUMprflche 



10 



20 



25 



1. Pigmdnte auf Bads von SiOf bsNv. SiCVPianchfin, umfessand 
(a) eine SubstratsJhl^t aus SiOa. 

a>) eine Zwfsohen^ohioht, die durch Kala'nleren von TiOa^SiO^ mit O.ss £ y < 1 .8 

erhaltenwird,und| 

(c)eineTi02-Sohi<jht 

\ 

2. Pigment naoh Ansonich 1 , wobel die Subsfratsohieht eine Djcke von 20 und 1000 nmi 
voizugswelse zu^^en 50 und 500 nm aufwelsL 

r 

I 

3. Pigment nach Ans^ruch 1 oder 2, wobei die Zwischenschlcht aine Dicke von 1 und 500 
nm» vonugaweise jcwischen 10 und so nm aiifweisL 



15 4. Pigment nadi eii 
und 100 nm, vol 



5. Tejiehenauf Basia 



efnem der AneprQclie 1 bis 3. wobei die HOe-Schlcht eine Dicice von 1 
>e zyvfsdien 5 und 50 nm aufiwelat. 



von SKVPiaitchen mit 0,95 £ y < 1,8, umfassend 



(a) eine Substratsdhieht aus SiO^ Mnd (t>) eine TIOrSohiohL 



6. Verfahren zur HersteRung der Rgmente nadi Anspnich 1 . dadurch gekennzelchnet, 
daas man (a) mit 7 10^ beeohiohteta $]CVP@tto|ien mit 0,85 5S y < 1 ,8, vorzugswaise mit 
1.1 < y < 1 .8, zunS Qlist m einer nIchtox|d|eranden Qaeatmo^h^e bel einer 
Temperatur von m )hr a|6 600 "C icaizirdert und 

<b) gegebenenfellffanschlieesend bei einar Temperatur von mehrals gOO'C, 
vorzugswaise von melir ale 400''C upd inabeeondera 500-1 OOo'C. mit Lufl Oder einem 
anderen eaueretofihaltlgen Oaa behandelt. 



30 



35 



7. Verwendung dor Rgmente nach einem der AnsprQche 1 bis 4 allein oder In 
Komblnatlon mit hJindelsQbiiohen PIgmenten In Faiten, Textllien. TintenstrahfdaicK, 
KOsmetii<a, l^eken, Drucitfarben, KunststofTen. in Qlasuren fOr Keramilcen und Giaser 
urid im Sioiierheit^injclc 

8. 2>jsammensetzunc , enthaltend ain PIgmente nach einem der AnsprOche 1 bis 4, 

9. Kosmetisches Praparat, enthaltend ein Pigment nac* einem der AnsprQcha 1 bte 4. 



I 
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Zuasmmentassung: 

Die vorfiegende Erfinduag batrffft Pigmente auf der Basis von SiCV bzw. SK>rPi^ttehen, die 
eine Zwlschensc^icht enthatten, die duroh Kalzinleren von TiOg mit $IC\ (0,85 s y < 1 .6) 
erhalten wird, eowia der sn Venivendung in Fajljen, Textillen. Tintsn^rahldiucK Kosmetil^ 
5 l^cken, Kunststoffen, D iucl<terben und in Gladuren fOr KeramiKen und GlSser. 

Die erfindungsgemSsseh Pigmente zeiclinen sich durdi einen holien QIanz und eine sehr 
glaidmiassige Diolce au^ wodurch eine sefir tiohe Farbreinlwit und Farbstarto errel<4it wird. 

i 
1 



I 

s 

s 

1. 1: 



Ex 

o 

K 
o 

5 




PCTAppH^tion 



This Page is Inserted by IFW Indexing and Scanning 
Operations and is not part of the Official Record 



Defective images within this document are accurate representations of the original 
documents submitted by the applicant. 

Defects in the images include but are not limited to the items checked: 

□ BLACK BORDERS 

□ IMAGE CUT OFF AT TOP, BOTTOM OR SIDES 

□ FADED TEXT OR DRAWING 

□ BLURRED OR ILLEGIBLE TEXT OR DRAWING 

□ SKEWED/SLANTED IMAGES 

□ COLOR OR BLACK AND WHITE PHOTOGRAPHS 

□ GRAY SCALE DOCUMENTS 



□ OTHER: 



IMAGES ARE BEST AVAILABLE COPY. 
As rescanning these documents will not correct the image 
problems checked, please do not report these problems to 
the IFW Image Problem Mailbox. 



BEST AVAILABLE IMAGES 




LINES OR MARKS ON ORIGINAL DOCUMENT 



;ference(S) or exhibit(S) submitted are poor quality 



